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English Abstract for German patent application DE 101 28 663.5 relates to a 
method for precipitation of substances dissolved or suspended in a 
homogeneous organic phase, whereby the organic phase forming a 
miscibility gap with water is continuously driven off by water vapor 
distillation and the substances not soluble in water are at the same time 
preserved, whereby the homogeneous organic phase is vaporized in at least 
two stages using indirect heating and a water additive corresponding to the 
miscibility gap of the respective stage, whereby the stages are fed parallel in 
order to emulsify the solids or viscous concentrates in the water. 
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® Stoffabscheidung 

©Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Ab- ei , , * tturiga v «--p^a^w 

... ... , Stufc 1 Stuff 2 Stufo i Store 4 

scheidung von in einer homogenen organischen Phase 
geldsten oder suspendierten Stoffen aus der homogenen 
organischen Phase, wobei die mit Wasser eine Mi- 
schungslucke bildende organische Phase durch Wasser- 
dampf destination weitestgehend kontinuierlich abgetrie- 
ben wird und die in Wasser nicht losbaren Stoffe dabei er- 
halten werden, wobei die homogene organische Phase in 
wenigstens zwei Stufen mittels indirekter Beheizung und 
einem der Mischungslucke der jeweiligen Stufe entspre- 
chendem Wasserzusatz verdampft wird, wobei die Stufen 
parallel gespeist werden, um die entstehenden Reststoffe 
oder viskose Konzentrate in dem Wasser zu emulgieren. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifFt ein Verfahren 
zur Abscheidung von in einer homogenen organischen 
Phase gelosten oder suspendierten Stoffen aus der homoge- 5 
nen organischen Phase, wobei die mit Wasser eine Mi- 
schungsliicke bildende organische Phase durch Wasser- 
dampfdestillation weitestgehend kontinuierlich abgetrieben 
wird und die in Wasser nicht losbaren Stoffe erhaiten wer- 
den. 10 
[0002] Aus einer homogenen organischen Phase, die geld- 
ste oder suspendierte Stoffe bzw. Substanzen, beispiels- 
weise Polymerstoffe, enthalt, sollen diese dadurch gewon- 
nen werden, daB die mit Wasser eine Mischungsliicke bil- 
dende organische Phase durch Wasserdampfdestillation 15 
weitestgehend kontinuierlich abgetrieben wird und die in 
Wasser nicht losbaren Stoffe, beispielsweise Polymerstoffe, 
dabei erhaiten werden, beispielsweise als Feststoffe bzw. als 
viskose Konzentrate. Diese abgeschiedenen Feststoffe bzw. 
als viskose Konzentrate durften nach der Abscheidung nur 20 
noch wenige ppm (parts per million) des organischen L6- 
sungsmittels enthalten. 

[0003] Bei der im Stand der Technik bekannten Wasser- 
dampfdestillation wird die Anwesenheit der zweiten, nicht 
mischbaren flussigen Phase benutzt, um energiesparend 25 
diese zweite Phase zu verdampfen. Das physikalische Prin- 
zip der Wasserdampfdestillation ist bekannt und in zahlrei- 
chen Lehrbikhern ausfuhrlichst beschrieben. 
[0004] Das sogenannte Strippen nach dem Prinzip der 
Wasserdampfdestillation erfordert das direkte Einbringen 30 
von Wasserdampf zum Austreiben der organischen Phase. 
Die entstehenden Bruden-Gemische konnen fur eine weitere 
Stufe nicht mehr in gleicher Weise effektiv zum Strippen der 
organischen Phase genutzt werden, da diese bereits ausge- 
triebene organische Phase enthalten. Mehrstufige Anlagen 35 
nach dem Prinzip der direkten Wasserdampfdestillation sind 
daher besonders energieintensiv. 

[0005] Daruber hinaus erfordert das Entstehen von Fest- 
stoffen oder viskose Konzentraten die Verwendung von fest- 
stofftauglichen Verdampferbauarten, beispielsweise die Ver- 40 
wendung von Zwangsumlaufverdampfern oder dergleichen. 
Rektifikationskolonnen kommen daher als mehrstufig arbei- 
tendc Verdampfer fur diese Anwendung zur Stoffabschei- 
dung nicht in Betracht. 

[0006] Der Erfindung liegt in Anbetracht dieses Standes 45 
der Technik die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren der ein- s 
gangs genannten Art bereitzustellen, welches in energiespa- 
render Weise eine Stoffabscheidung mittels Wasserdampf- 
destillation ermoglicht. 

[0007] Die Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch ge- 50 
lost, daB die homogene organische Phase in wenigstens zwei 
Stufen mittels indirekter Beheizung und einem der Mi- 
schungsliicke der jeweiligen Stufe entsprechenden Wasser- 
zusatz verdampft wird, wobei die Stufen parallel gespeist 
werden, um die entstehenden Feststoffe oder viskose Kon- 55 
zentrate in dem Wasser zu emulgieren. 
[0008] Vorteilhafterweise wird der Wasseranteil der sich 
wieder entmischenden Kondensate als Wasserzusatz zu je- 
der Stufe verwendet. 

[0009] Durch die erfindungsgemaB gegebene vollstandige 60 
Ab wendung von der direkten Dampfeinbringung ist eine 
energiesparende Stoffabscheidung mittels mehrstufiger 
Wasserdampfdestillation moglich. Durch die mehrstufige 
Verdarnpfung mit indirekter Beheizung und, da der sonst di- 
rekt eingebrachte Wasseranteil fehlt, entsprechendem Was- 65 
serzusatz zu jeder Stufe, sowie die Parallelspeisung, um die 
Viskositat der entstehenden Konzentrate dadurch abzufan- 
gen, daB man diese in dem Tragermedium Wasser emulgiert, 
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ist der bisher im Rahmen der Stoffabscheidung mittels Was- 
serdampfdestillation gegebene hohe Energieaufwand redu- 
ziert. 

[0010] Die erfindungsgemaBe gegebene indirekte Wasser- 
dampfdestillation ist dort besonders vorteilhaft, wo die Brii- 
denzusammensetzung reich an organischer Phase ist. 
[0011] Weitere Einzelheiten, Merkmale und Vorteile der 
Erfindung werden nachfolgend anhand der in den Figuren 
dargestellten Ausfuhrungsbeispiele naher erlautert. Dabei 
zeigen: 

[0012] Fig, 1 ein Phasensystem der Wasserdampfdestilla- 
tion von Isoamylalcohol und 

[0013] Fig. 2 in einem Blockdiagramm den prinzipiellen 
Aufbau einer mehrstufigen Verdampfungsanlage zur Durch- 
fuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens. 
[0014] Anhand des Phasensystems gemaB Fig. 1 ist zu er- 
kennen, daB bei einem Wasseranteil zwischen etwa 15% und 
90% die Brudenzusammensetzung reich an organischer 
Phase ist, so daB die in wenigstens zwei Stufen geschalteten 
Verdampfer nahe einem Wasseranteil von 90% betrieben 
werden konnen. Bei hoherer Ausbringung der organischen 
Phase des in Fig. 1 dargestellten Beispiels sinkt der Gehalt 
an organischer Komponente in den Bruden. Nach dem Ver- 
schwinden der Mischungsliicke wird dann auch das energe- 
tisch vorteilhafte Prinzip der Wasserdampfdestillation ver- 
lassen, wie anhand der Fig. 1 zu erkennen. 
[0015] Die Konzentrate aus der mehrstufigen Verdarnp- 
fung werden daher zur Ausbringung der restlichen Anteile 
an organischem Losungsmittel nachbehandelt. Vorteilhaft 
ist, auch wegen der Abscheidung der Inhaltsstoffe als Fest- 
stoffe oder viskose Konzentrate, eine stufen- bzw. absatz- 
weise Nachbehandlung, die energetisch effektiver ist als 
eine Nachbehandlung in einer kontinuierlich betriebenen 
Kaskade, und den restlichen, gelosten Anteil an organischer 
Phase bis auf die gewiinschten Spuren abtreibt. Vorteilhaf- 
terweise wird diese Stufe bei einer solchen Temperatur be- 
trieben, daB die Bruden dieser Stufe in die vorausgehende 
mehrstufige Verdampfungsanlage energiesparend einspeis- 
bar sind. 

[0016] Fig. 2 zeigt den prinzipiellen Aufbau einer Ver- 
dampferanlage zur Stoffabscheidung mittels indirekter Was- 
serdampfdestillation. Im oberen Bereich der Fig. 2 ist eine 
vorliegend vierstufige ausgefuhrte Verdampfungsanlage 
dargestellt. Der untere Bereich der Fig. 2 zeigt die soge- 
nannte Batch- Verdarnpfung zum Abtreiben der Restgehalte. 
Diese ist vorliegend dreistufig ausgefuhrt, wobei eine der 
drei Stufen jeweils in Betrieb ist, eine entleert und eine ge- 
fullt wird. Die Bruden der Batch- Verdarnpfung werden vor- 
liegend auf die zweite Stufe der kontinuierlichen Mehrstu- 
fenverdampfung gegeben, um moglichst hohe Temperaturen 
ausnutzen zu konnen. Vorteilhaft erfolgt die Aufgabe der 
Bruden im Rahmen der Batch- Verdarnpfung auf Stufen 
hochstmoglicher Temperatur. 

[0017] Die in den Figuren dargestellten Ausfuhrungsbei- 
spiele dienen lediglich der Erlauterung der Erfindung und 
sind fur diese nicht beschrankend. 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Abscheidung von in einer homogenen 
organischen Phase gelosten oder suspendierten Stoffen 
aus der homogenen organischen Phase, wobei die mit 
Wasser eine Mischungsliicke bildende organische 
Phase durch Wasserdampfdestillation weitestgehend 
kontinuierlich abgetrieben wird und die in Wasser nicht 
losbaren Stoffe dabei erhaiten werden, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die homogene organische Phase in 
wenigstens zwei Stufen mittels indirekter Beheizung 
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und einera der Mischungslticke der jeweiligen Stufe 
entsprechendem Wasserzusatz verdampft wird, wobei 
die Stufen parallel gespeist werden, um die entstehen- 
den Reststoffe oder viskose Konzentrate in dem Wasser 
zu emulgieren. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB der Wasseranteil der sich wieder entmischen- 
den Kondensate als Wasserzusatz zu jeder Stufe ver- 
wendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die StofFe mittels Paralleleinspeisung in 
Wasser emulgiert werden. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Batch- Verdampfung zurn Abtreiben 
der Restgehalte dreistufig ausgefuhrt ist, wobei eine 
Stufe der drei Stufen jeweils in Betrieb ist, eine endeert 
und eine gefullt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Briiden der Batch- Verdampfung auf eine 
Stufe hochstmoglicher Temperatur der kontinuierli- 
chen Mehrstufenverdampfung gegeben wird. 
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